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Beschreibung 



Das Verfahren betrifft ein Destillationssystem, in dem 
auf besonders energiesparende Weise aus Rohethanol 
ein wasserfreies Ethanoi technischer Qualitat gewonnen 5 
werden kann. das als Kraftstoffkomponente fur Fahr- 
zeugbenzin verwendei werden kann. Eine Variante des 
Verfahrens besteht darin, daB lediglich ein Tell des auf 
diese Weise erzeugten Ethanols nur als Kraftstoffkom- 
ponente geeignet ist, wahrend der uberwiegende Teil 10 
zwar auch als Kraftstoffkomponente verwendet werden 
kann, wegen seiner hohen Reinheit aber sehr wohl auch 
fur andere Verwendungszwecke offen steht. 

Als Rohstoff fiir dieses Verfahren kann grundsatzlich 
jeder waQrige Rohalkohol verwendet werden. ganz 15 
gleich. ob er synthetisch aus Ethylen und Wasser, durch 
Garung von Zucker- oder starkehaltigen Rohstoffen 
Oder aus Holz durch Verzuckerung oder Verwertung 
der Sulfitablaugen entstanden ist. 

In den nachfolgenden Beispieien wird das syntheti- 20 
sche Ethanoi weniger stark berucksichtigt, obwohl we- 
gen der hdheren Ethanoi- Konzentration in der Synthe- 
semaische (13% gegenuber 8,5% in der Garungsmai- 
sche) weniger Energie zur Abtrennung des Wassers be- 
notigt wird. Die uberwiegende praktische Bedeutung 25 
fur den Einsatz vom Ethanoi in den Kraftstoffsektor 
wird bei der Verwendung land- und forstwirtschaftli- 
cher Rohstoffe liegen, da ein wesentlicher Vorzug des 
Einsatzes von Ethanoi als Kraftstoffkomponente neben 
der Verbesserung der Klopffestigkeit in der Einbezie- 30 
hung regenerativer Rohstoffquellen liegt Die Proble- 
matik dieses Einsatzes von Garungsalkohol aus land- 
und forstwirtschaftlichen Rohstoffen liegt jedoch darin, 
daB bei Aufarbeitung nach konventionellen Verfahren 
mehr Energie in Form von fossiler oder nachwachsen- 35 
der Primarenergie benotigt wird, als der Energieinhalt 
des Ethanols ausmacht. Es ist also bei der Gewinnung 
von Garungsalkohol zum Zwecke des Einsatzes als 
Kraftstoffkomponente von besonderer Bedeutung, 
. ener'giesparend zu arbeiten, um noch zu einer positiven 40 
Energiebilanz zu kommen. die dem ganzen Verfahren 
erst einen Sinn gibt. 

Es ist aus der DE-PS 22 48 841 bekannt, den in vielen 
physikalischen, chemischen und treibstofftechnischen 
Eigenschaften dem Ethanoi ahnlichen Isopropylalkohol 45 
aus der synthetischen Hersiellung aus Propylen und 
Wasser in einer Zweikolonnen-Destillation fur Kraft- 
stoff-Qualitat vom Wasser zu befreien und in einer tech- 
nischen Qualitat anfallen zu lassen, wobei die Neben- 
produkte der Synthese im wesentlichen nicht abge- 50 
trennt werden. Als Schleppmittel bei der Entwasserung 
dient dabei der in der Synthese als Nebenprodukt ent- 
stehende Diisopropylether, der sich zunahst in der Ent- 
wasserungskolonne aufbaut, beim laufenden Betrieb mit 
dem erzeugten wasserfreien Isopropylalkohol im Ver- 55 
haltnis seiner Entstehung abgegeben wird. 

Die Abtrennung des Wassers aus der waBrigen 
Schicht des Dekanteurs fur das Kopfprodukt der Ent- 
wasserungskolonne erfolgt in der Rektifizierkolonne. 
die unter hoherem Druck als die Entwasserungskolonhe eo 
betrieben wird, so daB der Warmeinhalt der Bruden der 
Rektifizierkolonne dazu benutzt werden kann, die Enl- 
wasserungskolonne zu beheizen. 

An sich liegt es nahe, dieses Verfahren auf Ethanoi zu 
iibertragen. Jedoch bildet im Gegensatz zu Diisopropy- 65 
lether, der mit Isopropylalkohol und Wasser ein terna- 
res Azeotrop mit dem Siedepunkt 62°C und der Zusam- 
mensetzung 4,5% Wasser. 4,5% Isopropylalkohol, 91 % 



Ether bildet. Diethylether mit Ethanoi und Wasser kein 
ternares Azeotrop; das in Gegenwart von Diethylether 
bei Normaldruck am niedrigsten siedende binare Azeo- 
trop besteht aus 1,3% Wasser und 98,7% Ether und hat 
einen Siedepunkt von 34,1 5** C, das sich nicht in zwei 
Schichten trennt. 

Dadurch ist eine Abtrennung von Wasser und Riick- 
fuhrung eines Rucklaufes mit unter azeotroper Zusam- 
mensetzung nicht moglich. 

Theoretisch ware es moglich, durch Anwendung von 
hoherem als atmospharischem Druck in der Eniwasse- 
rungskolonne das Wasser mit Diethylether iiber Kopf 
abzutrennen, da mit steigendem Druck die binaren 
Azeotrope von Diethylether und Wasser mehr Wasser 
enthalten, so daB schlieBlich eine Trennung in zwei Pha- 
sen erfolgt. Jedoch ist die besonders energiesparende 
Destination bis zum wasserfreien Ethanoi nur moglich, 
wenn die Bruden der Rektifizierkolonne zur Beheizung 
der Entw^sserungskolonne ausgenutzt werden kdnnen, 
was ein bestimmtes Druckgefalle zwischen diesen bei- 
den Kolonnen voraussetzt. Die Druckdifferenz muB so 
gewahit werden. daB die Siedetemperatur der Aikohol- 
briiden der ersten Kolonne mindestens 6° hoher liegt als 
die Sumpftemperatur der zweiten Kolonne. da sonst die 
Aufkocher der zweiten Kolonne unwirtschaftlich groB 
dimensioniert werden miissen, oder dafl eine Warme- 
nutzung gar nicht mehr moglich ist, wenn die Sumpf- 
temperatur der zweiten Kolonne hoher ist als die Siede- 
temperatur der Alkoholbruden. 

Ein weiterer Nachteil des Schleppmittels Diethylet- 
her zum Entwassern von Ethanoi ist die Tatsache, daB 
bei der Herstellung von Ethanoi durch Garung von 
Kohlehydraten kein Ether als Nebenprodukt anfallt. 
Wie bereits ausgefuhrt, wird jedoch die groBte Bedeu- 
tung beim Einsatz als Kraftstoffkomponente dem durch 
Garung erzeugten Ethanoi — und nicht dem synthetisch 
aus Ethylen erzeugten — zufallen. 

Die technische Entwicklung zur mdglichst energie- 
sparenden Gewinnung von wasserfreiem, sonst jedoch 
nicht besonders fein gereinigtem Ethanoi ist daher an- 
dere Wege als die der Verwendung von Diethylether als 
Schleppmittel gegangen. So berichtet K. Misselhorn in 
Chemie-Ingenieur-Technik 53 (1981), Seite 49. von ei- 
nem Dampfverbrauch von 2,5 kg/I Ethanoi entspre- 
chend 3.2 kg Dampf/ kg Ethanoi bis zur Entwasserung 
bei Betrieb der Rektifizierkolonne unter Druck und 
Ausnutzung der Brudenwarme in der Entwasserungsko- 
lonne und der Schleppmittel-Wiedergewinnungskolon- 
ne. 

Das gleiche Prinzip wird auch bei der speziell auf 
Ethanoi fur Kraftstoffeinsatz abgehobenen europa- 
ischen Patentanmeldung 00 11 147 angewendet. durch 
einen recht umfangreichen Warmetausch an alien drei 
Kolonnen wird hier bei Ausgang von 8,5%igem Ga- 
rungsalkohol ein spezifischer Verbrauch von 2,06 kg/I 
Ethanoi entsprechend 2,6 kg Dampf /kg Ethanoi bis zum 
wasserfreien Alkohol mitgeteilt. 

Auf eine Alkohol-Feinreinigung, die eine andere Ein- 
satzmoglichkeii als im Kraftstoffsektor offen lieBe. wird 
weitgehend verzichtet. Allerdings werden sich zwischen 
Speisung und Produktabzug aufbauende hohere Alko- 
hole abgezogen, nach Kiihlung mit Wasser extrahiert 
und nach dem Abscheiden als organische Phase der 
Kraftstoffkomponente zugegeben, wahrend aus dem 
zusatzlich eingebrachten Wasser der Alkohol in der er- 
sten Kolonne mit enisprechendem Einsatz von Energie 
zuriickgewonnen wird. 

AuBerdem wird der azeotrop siedende Alkohol (als 
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Konzentration werden 95 VoI.-% angegeben) nicht aus 
dem Kopf der Rektifizierkolonne abgezogen, sondern 
etwa am 50. von 60 Boden a!s Flussigkeit Zur Aus- 
schleusung von Leicht siedenden Verunreinigungen (na- 
mentlich genannt wird Acetaldehyd) wird ein Teil der 5 
Kopfbruden der Rektirizierkolonne nicht als RtickfluO 
auf die Kolonne gegeben, sondern mit 95 Vol,-% Elba- 
no! direkt dem wasserfreien Krafistoffalkohol zugege- 
ben. Dies ist moglich, da die angewendete Benzol- Ent- 
wasserung miihelos als Sumpfprodukt einen Alkohol 10 
mit weniger als 0,1% Wasser liefert, 0,5% Wasser je- 
doch bei der Kraftstoffzumischung zu tolerieren sind. 

Ohne daB dies ausgesprochen wird, liegt dem bekann- 
ten Verfahren offensichtlich die Oberlegung zugrunde, 
daB. da eine Einspeisuhg des azeotrop siedenden Alko- ts 
hols mit seinen niedriger als Ethanol siedenden Verun- 
reinigungen in die Entwasserungskolonne zu deren An- 
reicherung im Kopf dieser Kolonne fiahrt, so daB, da es 
sich im wesenilichen um hydrophile Stoffe,wie Acetal- 
dehyd und Methanol handelt« schlieBlich eine Trennung 20 
in zwei Phasen nicht mehr erfolgl, eine Ausschleusung 
dieser Leichtsieder erforderlich sei. Durch die dort vor- 
geschiagene MaBnahme kann aber nur ein Teil der 
leichtsiedenden Verunreinigungen abgetrennt und da- 
mit der Entwasserungskolonne ferngehalten wer- 25 
den,und zwar entsprechend dem gewahlten Rucklauf- 
verhaltnis. so daB kontinuierlich oder diskontinuierlich 
ein Teil des Kopfproduktes in einer weiteren in der 
europaischen Patentanmeldung 00 11 147 nicht darge- 
steilten Kolonne aufgearbeitet werden muB. 30 

Sind Rohalkohole aus der aikoholischen G^rung mit 
hdheren Gehalten an niedrigsiedenden Verunreinigun- 
gen aufzuarbeiten, z. B, auf Basis Sulfitablaugen oder 
Holzverzuckerung mit bis zu 3% Methanol, so erfordert 
die Methanolabtrennung einen erheblichen apparativen 35 
und energetischen zusatzlichen Aufwand. 

Es wurde uberraschenderweise gefunden. daB sich 
jeglicher Aufbau von Nebenprodpkten im Kopf der 
Entwasserungskolonne vermeiden laBt, wenn die Tren- 
nung von Schleppmittel und Wasser an der gleicheh 40 
Stelle erfolgt. wo auch eine Anreicherung der leichtsie- 
denden Verunreinigungen vom Ethanol erfolgt, namiich 
am Kopf der Rektifizierkolonne. Damit reduziert sich 
der Gesamtbedarf an Destillationskolonnen fiir die Her- 
stellung von Kraftstoff- Ethanol mit nicht mehr als 0,5% 45 
Wasser auf zwei. 

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Destinations- 
verfahren zur Herstellung von entwassertem Ethanol 
aus verdunnten waBrigen Losungen, erhalten durch al- 
koholische Garung aus kohlehydrathaltigen Rohstoffen 50 
oder durch Hydratisierung von Ethylen, wobei das ent- 
wasserte Ethanol sowohl als Kraftstoffzusatz als auch 
fiir andere technische Einsatzgebiete geeignet ist. wel- 
ches dadurch gekennzeichnet ist, daB die Destination in 
einem Zweikolonnensystem durchgefuhrt wird, wobei 55 
die erste Kolonne zur Rektifizierung unter einem 
Sumpfdruck von 0,2 bis 0,8 MPa lind einer mindestens 
6**C hoheren Temperatur der Bruden als der Sumpftem- 
peratur der zweiien Kolonne entspricht, betrieben wird, 
die zweite Kolonne mit einem Kopfdruck von 0,05 bis 60 
0,2 MPa zur Entwasserung ausschlieBlich mit den Bru- 
den der ersten Kolonne beheizt wird, in der ersten Ko- 
lonne die Aufkonzentrierung des. verdunnten waBrigen 
Ethanols auf eine Ethanolkonzentration von 85 bis 
92 Gew.-%. die Abtrennung hoher als Ethanol sieden- 65 
der Verunreinigungen oberhalb der Einspeisung des 
verdunnten Rohalkohols und unterhalb des Brudenab- 
zugs erfolgt, die Ruckgewinnung des Ethanols aus der 



unteren Schicht des kondensierten Kopfproduktes der 
zweiten Kolonne, sowie die Abtrennung von niedriger 
als Ethanol siedenden Verunreinigungen und Schlepp- 
mittel am Kopf der ersten Kolonne erfolgt, in der zwei- 
ten Kolonne die Entwasserung mittels Benzinfraktionen 
mit einem Siedebereich von 80° bis 200° C oder mit den 
reinen Komponenten Benzol, Cyclohexan oder Heptan 
als Schleppmittel unter Abtrennung der waBrigen Phase 
als Kopfproduki erfolgt, der groflte Teil oder die Ge- 
samtheit der Bruden aus der ersten Kolonne aus einer 
Zone oberhalb des Seitenabzuges fiir hdhersiedende 
Verunreinigungen und mehrere Boden unterhalb des 
Kopfabzuges in den Aufkocher der zweiten Kolonne 
abgezogen und dort zu eine: wesentlichen Teil konden- 
siert werden, wobei der nicht kondensierte Anteil in die 
erste Kolonne einen Boden oberhalb des Brudenab- 
zugsbodens zuriickgefuhrt wird, wahrend ein Teil des 
Kondensates auf die erste Kolonne zum Abzugsboden 
zuruckgefiihrt wird und der andere Teil auf die zweite 
Kolonne in den oberen Teil eingespeist wird, die Bruden 
vom Kopf der ersten Kolonne in einem Kondensator 
kondensiert werden» ein Teil dieser Bruden als RuckfluB 
auf den Kopf dieser Kolonne gegeben wird, wahrend 
der Rest, der niedriger als Ethanol siedende Verunreini- 
gungen und Schleppmittel aus der zweiten Kolonne ent- 
halt, abgezogen wird, nach der Kondensation der Kopf- 
dampfe der zweiten Kolonne nur die entsprechende 
Menge an Fliissigkeit iiber eine Trenneinrichtung ge- 
fahren wird, um die mit der Speisung in die zweite Ko- 
lonne eingebrachte Wassermenge ausschleusen zu kon- 
nen, wahrend weiteres Kondensat direkt als Rucklauf 
auf die zweite Kolonne gegeben wird und die Ruckfiih- 
rung der waBrigen Phase aus der Trenneinrichtung der 
zweiten Kolonne oberhalb der Einspeisung des Rohal- 
kohols, aber unterhalb des Seitenabzuges der hoher als 
Ethanol siedenden Verunreinigungen erfolgt, und die 
Vorwarmung des in die erste Kolonne eingespeisten 
Rohalkohols auf die Temperatur des Etnlaufbodens 
durch Warmetausch mit dem aus dem Sumpf dieser Ko- 
lonne abgezogenen Wassers erfolgt. 

Wenn als Schleppmittel ein Kohienwasserstoff einge- 
setzt wird, der ohnehin als Kraftstoffkomponente vor- 
gesehen ist, werden mit dem Schleppmittel aus der or- 
ganischen Schicht des Kopfproduktes der Rektifizierko- 
lonne auch die leichtsiedenden Verunreinigungen des 
Ethanols abgezogen. Dieses Produkt kann dann dem 
Kraftstoff-Ethanol aus dem Sumpf der Entwasserungs- 
kolonne ohne weitere Behandlung zugemischt werden. 
Die minimale Zumischung von Ethanol aus der Entwas- 
serungskolonne ist durch den Wassergehalt der organi- 
schen Phase des Kopfproduktes der Rektifizierkolonne 
bestimmt, der wiederum vom jeweils verwendeten 
Schleppmittel abhangig ist. In der Regel wird niir ein 
kleiner Teil des Sumpfproduktes der Entwasserungsko- 
lonne auf diese Weise zweckgebunden als Kraftstoffzu- 
satz gebraucht, der groBere Teil steht als hochreiner 
wasserfreier Alkohol alien Verwendungszwecken offen. 

Um eine wirtschaftlich optimale Fahrweise des De- 
stillationsverfahrens zur Erzielung von entwassertem 
Ethanol zu erzielen, wird die Rektifizierkolonne unter 
einem solchen Druck betrieben, daB die aufgestarkten 
Ethanoldampfe, die zum Aufkocher der Entwasserungs- 
kolonne geleitet werden, dort so weit kondensiert wer- 
den, daB noch ein fiir die Abtrennung der Niedrigsieder 
ausreichender Anteil unkondensiert in die Rektifizier- 
kolonne einen Boden oberhalb des Abzugsbodens der 
Bruden fur die Beheizung der Entwasserungskolonne 
zuriickgefuhrt wird, wahrend das im Aufkocher anfal- 
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lende kondensierte Produkt teils in die'Entwasserungs- 
kolonne. teils auf den Abzugsboden der Rektifizierko- 
lonne gespeist wird. 

Der obere Teil der Rektifizierkolonne wird bei einem 
niedrigeren Druck als im unteren Teil betrieben. wobei 5 
der Unterschied mindestens dem Druckverlust der Bru- 
den in den Leitungen von und zur Rektifizierkolonne 
und im Aufkocher der Entwasserungskolonne ent- 
spricht. Vorzugsweise wird das Oberteil bei nahezu at- 
mospharischem Druck betrieben, wobei die nicht am \o 
Kopf der Kolonne abgezogene Menge, die als Rucklauf 
auf die Koionne zuriickgefuhrt wird» mit einer Pumpe in 
den Kolonnenteil mit dem hoheren Druck zuruckge- 
fuhrt wird, wenn der hydrostatische Druck nicht aus- 
reicht. 15 

Bei der Reduzierung der Destillationskolonnen auf 
zwei war auch eine andere Optimierung der Warmewie- 
derverwertung als in dem recht komplizierten System 
gemaO der europaischen Paientanmeldung 00 11 147 
vorzusehen. Wie dort bereits ausgefiihrt, ist der Ener- 20 
giebedarf an der Rektifizierkolonne groBer als an der 
Entwasserungskolonne, wenn versucht wird, in der Rek- 
tifizierkolonne bereits moglichst nahe an die azeotrop 
siedende Zusammensetzung heranzukommen. Bei Ver- 
lagerung der Aufgabe der Trennung von Schleppmittel 25 
und Wasser aus der unteren Schicht des Dekanteurs fur 
das Kopfprodukt der Entwasserungskolonne auf die 
Rektifizierkolonne wird dieses Ungleichgewicht noch 
groBer, da die Wiedergewinnungskolonne nicht mehr 
als Energie-Aufnehmer zur Verfugung steht und ihre 30 
Energie zusatzlich in den Bruden der Rektifizierkolonne 
ansteht 

Dieses Gleichgewicht zwischen Energieinhalt der 
Bruden der Rektifizierkolonne und dem Bedarf der Ent- 
wasserungskolonne wird wieder hergestellt, wenn dar- 35 
auf verzichtet wird, als Produktabzug der Rektifizierko- 
lonne moglichst ein azeotrop siedendes Gemisch z:u er- 
halten, isondern wenn die Dampfzugabe zur Rektifizier- 
kolonne nur durch den vollst^ndigen Ethanol-Abtrieb 
aus dem Sumpf bestimmt wird. Da bekannt ist, dafl die 40 
Abtriebsenergie mit fallender Ethanolkonzentration 
stark zunimmt, mufl vermieden werden, zusatzlich Was- 
ser in den DestillationsprozeB einzubringen, wie es z. B. 
gemaB der europaischen Paientanmeldung 00 1 1 147 im 
Fuselolwascher geschieht. Ferner muB die Vorwarmung 45 
des in die Rektifizierkolonne eingespeisten waBrigen 
Rohalkohols moglichst exakt auf die Siedetemperatur 
am Einlaufboden erfolgen, damit keine Entspannungs- 
verdampfung und Abnahme der Ethanolkonzentration 
der Flussigkeit erfolgt. was eine Erhohung der Abtriebs- 50 
arbeit bedeuten wurde. Bei einer Garungsmaische mit 
zum Beispiel 8,5 Gew.-% Ethanol betragt die Abtriebs- 
arbeit 1,8 kg Dampf pro kg Ethanol (1,4 kg Dampf/1 Et- 
hanol), dabei wird ein 91gew.-%iger Alkohol dampf for- 
mig am 50. Boden abgezogen^ der RuckfluB ist die 2,3-fa- 55 
che Menge der Speisung zur Entwasserungskolonne. 

Bei dem immer noch hohen Warmeinhalt der Bruden 
laBt sich der hohere Wassergehalt uber Kopf der Ent- 
wasserungskolonne abtrennen. Neben dem besonders 
niedrigen Dampfbedarf liegt der Voriei! der hier ge- eo 
wahlten Verfahrensweise in der erheblichen Einsparung 
von apparativem Aufwand fur eine Koionne und mehre- 
re Warmeaustauscher im Vergleich zur europaischen 
Paientanmeldung 00 11 147. 

Weiterhin sind foigende MaOnahmen fiir das erfin- ss 
dungsgemaBe Verfahren von Vorteil: 
Die Aufkonzentrierung des Ethanols in der ersten Ko- 
ionne erfolgt auf eine Konzentration von 



85 — 92 Gew,-o/o, der Kolonnensunpf wird bei einen 
Druck von 0,2-0.8 MPa betrieben. Die Speisung mil 
waBrigem Rohalkohol erfolgt in den unteren Bereich 
der ersten Koionne auf die Boden 12 — 20, wobei bei 
niedriger Konzentration die hoheren Boden gewahit 
werden. Es ist angebracht den eingespeisten Rohalkohol 
auf die Temperatur des Einlaufbodens durch Warme- 
tausch mit dem aus dem Sumpf dieser Koionne abgezo- 
genem Wasser zu bringen. Die sich in der ersten Koion- 
ne anreichernden, hdher als Ethanol siedenden Verun- 
reinigungen werden einige Boden oberhalb der Rohal- 
koholeinspeisung abgezogen und dem Kraftstoff zuge- 
setzt. Werden bei diesem Hochsiederabzug zwei fliissi- 
ge Phasen gebildet, so wird nur die obere, organische 
Phase abgezogen. wahrend die untere, waBrige Phase 
einen oder mehrere Boden tiefer in die Koionne zuriick- 
gefuhrt wird, Zur Verminderung des Wassergehaltes 
des Hochsiederabzugs kann eine Extraktion mit Kraft- 
stoff Oder einer Komponente des Kraftstoffes, dem das 
Ethanol gegebenenfalls zugesetzt werden soli, erfolgen. 
Hierbei wird nur die organische Phase abgezogen, die 
waBrige wird auf den Abzugsboden bzw. tiefer, aber 
unter der Einspeisungsstelle des waBrigen Rohalkohols 
zuriickgefuhrt. 

Die Bruden aus der ersten Koionne wurden oberhalb 
des Hochsiederabzugs aber unterhalb des Kopfabzuges 
abgezogen und teilweise oder ganz in den Aufkocher 
der zweiten Koionne, uni diese zu beheizen, iiberfiihrt 
und dort zu einem wesentlichen Teil kondensiert, wobei 
der nichtkondensierte Teil in die erste Koionne einen 
Boden oberhalb des Briidenabzuges riickgefiihrt wird, 
wahrend das Kondensat teilweise auf die erste Koionne 
zum Briidenabzugsboden, teilweise in den oberen Teil 
der zweiten Koionne gefahren wird. Das Oberteil der 
ersten Koionne oberhalb des Briidenabzugs zur Behei- 
zung der zweiten Koionne wird bei einem niedrigeren 
Druck ais das Untertetl betrieben und zwar mindestens 
um den Betrag. der als Druckverlust in den Leitungen 
von der ersten Koionne zum Aufkocher, im Aufkocher 
selbst, in den erforderlichen MeB- und Regeleinrichtun- 
gen und in den Leitungen zur ersten Koionne entsteht. 

Die Briiden der ersten Koionne, die auBer Ethanol die 
niedriger ais Ethanol siedenden Verunreinigungen und 
einen Teil des Schleppmittels enthalten werden konden- 
siert. 

Ein Teil des Kondensates geht als RuckfluB auf die 
erste Koionne zuriick, der Rest, wird abgezogen und so 
dem Kraftstoff zugefugt. Bilden sich dabei zwei fliissige 
Phasen, so wird die waBrige Phase vollstandig ruckge- 
fiihrt. wahrend ein Teil der organischen Phase als Riick- 
fluB zuruckgegeben und der andere Teil abgezogen und 
dem Kraftstoff zugesetzt wird. 

Die zweite Koionne wird bei einem Kopfdruck von 
0,05-0,2 MPa, vorzugsweise Atmospharendruck, be- 
trieben. Nach Kondensation der Kopfdampfe der zwei- 
ten Koionne wird nur die Menge iiber die Trennvorrich- 
tung — die zweckmaBig im Oberteil der Koionne ange- 
ordnet sein kann — gefahren, die erforderlich ist, um das 
mit der Speisung eingebrachte Wasser auszuschleusen. 
Die WaBrige Phase aus der Trenneinrichiung der zwei- 
ten Koionne wird auf die erste Koionne oberhalb der 
Rohalkdholeinspeisung, aber unterhalb des Hochsieder- 
abzugs ruckgefuhrt. Als Schleppmittel fiir die Entwasse- 
rung dienen Roholschnitte bzw. Benzinschniite im Sie- 
debereich 80- 200'' C oder die reinen Komponenten 
Benzol, Cyclohexan oder Heptan, 

Im. einzelnen soil der Verfahrensablauf im folgenden 
geschildert werden. zur Veranschaulichung dient die 
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beigefiigte Zeichnung. 

Die Maische aus Garung oder Synthese (Leitung 1) 
wird im Warmeausiauscher (2) im Gegenstrom zum 
Sumpfprodukt (Leitung 3) der Rektifizierkolonne (4) auf 
die Temperatur des Speisungsbodens in der Rektifizier- 5 
kolonne (4) vorgewarmt und diesem zugefuhrt. Die 
Rektifizierkolonne (4) wird uber den Umlaufverdamp- 
fer (5) mit Dampf (6) beheizt. Wenn die Kolonne bei 
einem Sumpfdruck von 0,5 MPa betrieben wird. ist ein 
Sattdampf von 0,8 MPa mit 170*'C zur Beaufschlagung 10 
des Umlaufverdampfers (5) sinnvolL Die Dampfmenge 
richtet sich nach dem Bedarf fur den Ablrieb, das heiQt 
zur Erzielung eines alkoholfreien Sumpfproduktes (3). 
Bei Einsatz einer Garungsmaische mit 8.5 Gew.-% Et- 
hanol liegt dieser bei 1 ,8 kg Dampf pro kg Ethanol. 1 5 

Die Hauptmenge der Dampfe wird uber Leitung (7) 
von einem oberen Boden abgezogen und dem Umlauf- 
verdampfer (8) der Entwasserungskolonne (9) zuge- 
fuhrt Die Energiezufuhr zu dieiser Kolonne die im Kopf 
zur Atmosphare entluftet. wird durch Kondensatstand- 20 
haliung im Umlaufverdampfer (8) geregelt Der nicht 
kondensierte Anteil der Dampfe wird iiber Leitung (10) 
der Rektifizierkolonne (4) einem Boden uber dem 
Dampfeabzugsboden zugefuhrt Zusammen mit den 
nicht abgezogenen Dampfen des Dampfeabzugsbodens 25 
wird damit dem Oberteil der Rektifizierkolonne (4) die 
erforderliche Energie zugefuhrt ZweckmaBig ist, die 
gesamten Bruden iiber den Umlaufverdampfer (8) zu 
fahren, da hier wahrend der Kondensation der Haupt- 
menge eine zusatzliche Anreicherung der Niedrigsieder 30 
stattfindet Das Kondensat des Umlaufverdampfers (8) 
dient teilweise als Speisung uber Leitung (11) fur die 
Entwasserungskolonne (9). teilweise wird es auf den 
Dampfeabzugsboden der Rektifizierkolonne (4) iiber 
Leitung (12) gegeben. Da ein Druckgefalle zur Entliif- 35 
tung des Umlaufverdampfers (8) zwischen Unter- und 
Oberteil der Rektifizierkolonne (4) bestehen muB, wird 
der Flussigkeitsablauf des Kolonnenoberteils zum Ko- 
lonnenunterteil mit Hilfe einer Pumpe gefordert 

In der Zone oberhalb der RohalkohoLeinspeisung sich 40 
anreichernde, hoher als Ethanol siedende Verunreini- 
gungen werden uber Leitung (13) einer Trenneinrich- 
lung (15) zugefuhrt, die spezifisch leichtere organische 
Phase wird uber Leitung (17) abgezogen, wahrend die 
w^Qrige Phase uber Leitung (18) einen oder mehrere 45 
Boden unterhalb des Abzugsbodens. allerdings ober- 
halb des Einlaufes der Maische in die Rektifizierkolonne 
zuruckkehrt Sollte eine Trennung in zwei Phasen in (15) 
nicht erfolgen oder sollte der Wassergehalt der organi- 
schen Phase gesenkt werden, so wird statt in einer De- 50 
kantation in einer. Gegenstromextraktion — es konnen 
alle in der Technik iiblichen Methoden eingesetzt wer- 
den — uber Leitung (16) das Extraktionsmittel — Ver- 
wendung findet dafur der Kraftstoff, dem spaier Etha- 
nol zugesetzt werden soli — zu dem via Leitung (13) 55 
abgezogenem Produkt im Gegenstrom gefiihrt Die mit 
den Hohersiedern angereicherte organische Phase wird 
iiber Leitung (17) nach Kuhlung in (14) dem Kraftstoff 
zugesetzt, wahrend die waBrige Phase iiber Leitung (18) 
in die Rektifizierkolonne (4) zuruckgefuhri wird, und 60 
zwar einen oder mehrere Boden unterhalb des Abzugs- 
bodens, aber oberhalb des Speisebodens der Maische. 

Die Entwasserungskolonne (9) liefert als Sumpfpro- 
dukt einen reinen, wasserfreien Alkohol (unter 0,1% 
Wasser), der uber Leitung (19) abgezogen wird und es 
ganz oder teilweise als Kraftsioffbemischung verwen- 
dei wird. 

Als Schleppmittel fiir die Entwasserungskolonne (9) 



wird iiber Leitung (20) in jedem Fail ein Kohlenwasser- 
sioff eingesetzt. der als Krafistoffkomponente geeignet 
ist Je nach dem, ob die Gesamtmenge des erzeugten 
Ethanols nur als Kraftstoffzusatz Verwendung finden 
soil Oder aber neben Kraftstoff-Ethanol auch hochrei- 
ner wasserfreier Alkohol abgegeben werden soil, wird 
man als Schleppmittel entweder eine Benzinfraktion 
(Siedeschnitt 80- 200** C) oder eine Reinsubstanz (Cy- 
clohexan, Benzol oder n-Heptan) einsetzen. 

Die Kopfbriiden der Entwasserungskolonne (9) wer- 
den im Kondensator (21) (Luft- oder Wasserkiihler) 
kondensiert und uber Leitung (22) dem Kopfdekanteur 
(23) der Entwasserungskolonne (9) zugefiihrt. der auBer- 
halb der Kolonne aufgestellt oder auch zweckmaBig im 
Inneren der Kolonne angebracht sein kann. Zur Auf- 
rechterhaltung des Wasserhaushaltes im Oberteil der 
Kolonne — d. h. es muB sich moglichst nur lernares 
Kohlenwasserstoff-Ethanol- Wasser- Azeotrop und 
moglichst wenig binares Kohlenwasserstoff-Ethanol- 
Azeotrop ausbilden — wird ein entsprechender Anteil 
des Kondensates aus (21) am Dekanteur (23) vorbeige- 
fahren und direkt als Rucklauf auf die Kolonne (9) gege- 
ben. 

Die organische Phase aus (23) lauft als RiickfluQ auf 
die Kolonne zuriick, die waBrige Phase wird uber Lei- 
tung (24) einem Boden zwischen Rohproduktspeisung 
und Seitenabzug der Hohensieder in die Rektifizierko- 
lonne (4) gefuhrt, wo die Trennung in Wasser, das iiber 
den.Sumpf (3) der Kolonne ausgeschleust wird, Ethanol 
mit Restwasser und Schleppmittel erfolgt 

Im Kopf der Rektifizierkolonne (4) findet sich das 
Schleppmittel als ternares Azeotrop mit Ethanol und 
Wasser wieder, auOerdem reichern sich dort alle nied- 
rigsiedenden Verunreinigungen des Ethanols. an, ob sie 
nun Azeotrope bilden'oder nicht (z. B. Acetaldehyd, Me- 
thanol, Kohlenwasserstoffe; bei Synthese- Rohstoff: 
Diethylether), Nach Kondensation im Kondensator (25) 
(vorzugsweise Wasserkiihlung wegen der leilweiise be- 
sonders niedrigen Siedepunkte der Verunreinigungen) 
wird das Kopfprodukt denri Dekanteur (26) zugefuhrt 
Ein Teil der organischen Phase wird iiber Leitung (27) 
abgezogen und nach Kiihlung dem Kraftstoff zugesetzt, 
wahrend der Rest der organischen Phase zusammen mil 
der waBrigen Phase als Riicklauf auf den Kopf der Ko- 
lonne iiber Leitung (28) gegeben wird. 

Uber diese organische Phase (Leitung 27) wird die 
gesamte Schleppmittelmenge ausgeschleust, die ent- 
sprechend der iiber die Entwasserung auszuschleusen- 
den Wassermenge in der waBrigen Phase (24) des De- 
kanieurs (23) der Entwasserungskolonne (9) enlhalten 
ist Sie gelangt mit einer kleinen Menge Ethanol und den 
niedrigsiedenden Verunreinigungen des Rohalkohols 
sowie einem Restwassergehali in den Kraftstoff und 
muB laufend durch frisches Schleppmittel (20) ersetzt 
werden. 

Die Mindestmenge des Sumpfproduktes (19) der Ent- 
wasserungskolonne (9) zur Abmischung fiir den Kraft- 
stoffzusatz richtet sich nach Menge und Zusammenset- 
zung des Zwangsanfalls an unreinen Fraktionen aus 
dem Dekanteur des Seitenabzuges (17) und des Kopf- 
produktes (27) der Rektifizierkolonne (4). Zweckgebun- 
den fiir den Einsatz als Kraftstoffkomponente aus dem 
Sumpfprodukt (19) der Entwasserungskolonne (9) ist die 
Menge, die den Wassergehalt in der Gesamtmischung 
auf 0,5% des Eihanolgehaltes bringt 

Fiir die Destination werden die in der Technik iibli- 
chen Apparaie, Einrichlungen und Werkstoffe verwen- 
det Fiir den Abtriebsteil der ersten Kolonne werden die 
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Boden so gewahlt, daB durch entsprechende Stro- 
mungsfuhrung und Dampfdurchtriu durch die Flussig- 
keii ein maximaler Selbstreinigungseffekt erzielt wird. 
Der Umlaufverdampfer (5) wird zweckmaBigerweise als 
Zwangsumlaufverdampfer ausgebildet, urn durch em- 5 
sprechende Stromungsgeschwindigkeit ein Belegen der 
Rohre und damit Verschlechterung des Warmedurch- 
ganges zu verhindern. 

Wegen der fur den Kraftstoffsektor erforderlichen 
groQen Menge werden im allgemeinen Bddenkolonnen jo 
und nur ausnahrnsweise Fullkdrper-Kolonnen o. a. Ein- 
satz finden. Bei der Bodenauslegung wird man besonde- 
res Augenmerk richten auf niedrigen Druckverlust, da- 
mit der Sumpfdruck in der ersten Koionne moglichst 
niedrig gefahren werden kann. 15 

Das Verfahren soil an Hand von 4 Beispielen erlautert 
werden, wobei damit naturlich nicht die gesamte Breite 
der Anwendung und alle Kprnbinationsmoglichkeiten 
abgedeckt werden kdnnen. 



Beispiel 1 



20 



100 I einer Maische, die durch aikoholische Garung 
unter Verwendung von Weizen als Rohstoff entstanden 
ist und die neben 8,5 Gew.-% Ethanol noch 0,01% Ace- 25 
taldehyd und O.O40/0 Fuselole (hauptsachlich Amylalko- 
hol) enthalt, werden stundlich mit einer Temperatur von 
32^*0 durch den Warmeaustauscher (2) geschickt, wo sie 
im Gegenstrom zum Sumpfprodukt der Rektifizierko- 
lonne (4), die bei 0,45 MPa Sumpfdruck betrieben wird, 30 
auf 1 35° C vorgewarmt werden und dann auf den 1 8, von 
60 Boden der Rektifizierkolonne eingespeist werden. 

Der Umlaufverdampfer (5) der Rektifizierkolonne (4) 
wird stUndlich mit 15,3 t Dampf (satt 0,8 MPa, 170°C) 
beaufschlagt, also 1,8 t Dampf /t Ethanol. 35 

Durch Leitung (7) werden vom 50. Boden stundlich 
28,8 t Dampfe abgezogen mif 90Gew,-o/o Ethanol, 
9 Gew.-o/o Wasser, 0,1% Acetaldehyd. 1 Gew.-% Cyclo- 
hexan und dem Umlaufverdampfer (8) zugefuhrt. Dort 
kondensieren 25,9 t Dampfe /h, von dem Kondensat 40 
werden uber Leitung (19) 12,4 t/h als Speisung auf den 
40. von 60 Boden der Entwasserungskolonne (9) gege- 
ben. 13,5 t/h gehen auf uber Leitung (12) den Dampfeab- 
zugsboden der Rektifizierkolonne (4) zuruck und 2,9 t/h 
werden dampfformig uber Leitung (10) auf den nachsten 45 
Boden oberhalb des D^mpfeabzugsbodens der Rektifi- 
zierkolonne (4) geieitet. 

Vom 23. Boden der Rektifizierkolonne (4) werden 
stundlich 0,6 t Flussigkeit uber Leitung (13) zum Extrak- 
tionsdekanteur (15) gefahren, im Gegenstrom dazu uber 50 
Leitung (16) 0,1 t/h Cyclohexan. Am Kopi werden 
170kg/h mit der Zusammensetzung 57,6 Gew.-% Cy- 
clohexan, 19,6Gew.-% Fuselole. 21,3Gew.-% Ethanol 
und l,5Gew.-% Wasser abgezogen. Auf Ethanol und 
Fuselol bezogen, enthalt dies Gemisch 3.7 Gew,-% 55 
Wasser. 

Vom Dekanteur (23) werden iiber Leitung (24) stund- 
lich 5,3 t waBrige Phase auf den 20. Boden der Rektifi- 
zierkolonne (4) mit folgender Zusammensetzung gefah- 
ren: 2,2Gew.-% Wasser, 53 Gew.-% Ethanol, eo 
0,5 Gew.-% Acetaldehyd und 24 Gew.-% Cyclohexan. 

Die vom Kopf der Koionne (4) abgezogenen Dampfe 
werden im Kondensator (25) verflussigt und im Dekan- 
teur (26) in 2 Schichten getrennt. Von der oberen 
Schicht werden 0,3 l/h mit einer Zusammensetzung von 65 
78% Cyclohexan, 12% Ethanol. 4% Acetaldehyd, 2% 
Wasser und 4% Kohlenwasserstoffe iiber Leitung (27) 
abgezogen. Bezogen auf die Summe Ethanol und Ace- 



taldehyd betragi der Wassergehalt 12,5%, Die uniere 
Schicht und der Rest der oberen Schicht werden aus 
dem Dekanteur (26) als Riicklauf auf die Koionne (4) 

gefahren. 

Insgesamt fallen damit die Nebenprodukte aus der 
Garung in Mischung mit Ethanol und Kohlenwasser- 
stoffen in einer Gesamtmenge von 470 kg pro h an mit 
einem Gesamtwassergehalt von 8,5 kg. 

Vom Sumpf der Entwasserungskolonne (9) werden 
8450 kg entwasserten Ethanols mit einem Wassergehalt 
von unter 0.1 Gew.-% abgezogen. Die stundlich zu er- 
setzende Cyclohexanmenge betragt 330 kg. Um die Ne- 
benproduktmischung von 470 kg/h auf einen Wasserge- 
halt unter 0,5 Gew.-% abzumischen, ist der Zusatz von 
maximal 1450 kg erforderlich, so daO bei Bedarf maxi- 
mal 7 t/h Ethanol fur andere Zwecke als Treibstoffzu- 
satz verfugbar sind. 

Beispiel 2 

100 t einer Maische, die aus dem Abirieb von Sulfit- 
lauge erhalten wurde und neben 8,5 Gew.-% Ethanol 
noch 2 Gew.-% Methanol, 0,5 Gew.-% Acetaldehyd und 
0,01 % Fuselole enthalt, werden stundlich mit einer Tem- 
peratur von 60"* C durch den Warmeaustauscher (2) ge- 
schickt, wo sie im Gegenstrom zum Sumpfprodukt der 
Rektifizierkolonne (4), die bei 0,5 MPa Sumpfdruck be- 
trieben wird. auf 140**C vorgewarmt werden und dann 
auf den 16. von 60 Boden der Rektifizierkolonne einge- 
speist werden. Der Umlaufverdampfer (5) der Rektifi- 
zierkolonne (4) wird stundlich mit 15,3 t Dampf (satt 
0.8 bar MPa, 170°C) beaufschlagt, also 1.8 t Dampf/t 
Ethanol. 

Durch Leitung (7) werden vom 50. Boden stundlich 
28,0 t Dampfe abgezogen mit 78Gew.-% Ethanol, 10,5 
Gew.-% Methanol, 2.5 Gew.-% Acetaldehyd. 9 Gew.-% 
Wasser und dem Umlaufverdampfer (8) zugefuhrt. Dort 
kondensieren 24 t Dampfe/h, von dem Kondensat wer- 
den 13 t/h als Speisung auf den 50. von 60 Boden der 
Entwasserungskolonne (9) gegeben. 1 1 t/h Kondensat 
gehen auf den Dampfeabzugsboden der Rektifizierko- 
lonne zuruck- 4 t/h der Dampfe mit 62 Gew.-% Metha- 
nol, 17Gew.-% Acetaldehyd. 14Gew.-% Ethanol, 
7 Gew.-% Wasser werden im Umlaufverdampfer (8) 
nicht kondensiert und gelangen dampfformig durch Lei- 
tung (10) auf den Boden oberhalb des Dampfeabzugsbo- 
dens der Rektifizierkolonne (4), 

Aus dem Dekanteur (26) werden an organischer Pha- 
se stundlich 15 t abgezogen mit folgender Zusammen- 
setzung: 40Gew,-% Heptan, 40 Gew.-% Methanol, 
1 0 Gew.-% Acetaldehyd. 9,2 Gew.-% Ethanol, 
0,8 Gew.-% Wasser. Auf die Inhaltsstoffe der Maische- 
Ethanol. Methan und Acetaldehyd bezogen sind in die- 
ser Mischung 1,4 Gew.-% Wasser. Die 40 Gew.-% Hep- 
tan machen 2 t n-Heptan/h aus, die laufend uber Leitung 
(20) ersetzt werden mussen. 

Vom 23. Boden der Rektifizierkolonne werden stund- 
lich 0.12 t Flussigkeit zum Extraktionsdekanieur (15) 
gegeben, in dem sich ohne Fremdstoffzugabe zwei Pha- 
sen bilden. Die waBrige Phase wird uber Leitung (18) 
dem 20. Boden der Rektifizierkolonne (4) zugefuhrt. 

Als organische Schicht fallen stundlich 14 kg an mit 
71 Gew.-% Fuselolen, 15 Gew.-% Ethanol, 14Gew.-% 
Wasser. 

Genau wie der Abzug an organischer Phase aus dem 
Dekanteur (26) der Rektifizierkolonne (4) wird dieser 
Abzug in die Mischung zum Kraftstoffeihanol gegeben. 
Gesamtwassergehalt der Abzuge: 40 kg -I- 2 kg = 
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42 kg. Wenn die ICraftstoffzumischung nichi mehr als 
0,5 Gew.-% Wasser auf die Summe von Ethanoi. Metha- 
nol und Acetaldehyd bezogen enthalten soil, ist nahezu 
die gesamte Erzeugung fiir den Kraftstoffzusatz zweck- 
gebunden. Das helBt, in diesen besonderen Fall mit dem 
extrem hohen Methanolgehalt im Rohprodukt muB der 
gesamte Anfall an wasserfreiem Ethanoi aus dem Sumpf 
(19) der Entwasseruhgskolonne (9) dem Kraftstoff zuge- 
mischt werden. 

Die Ruckfiihrung an waQriger Phase (24) des inneren 
Dekanteurs (23) der Entwasserungskolonne (9) betragt 
stundlich 10.2 t mit 66 Gew.-% Ethanoi. 16,9% n-Hep- 
tan. 14.7 Gew.-% Wasser. 2,4 Gew.-o/o Methanol. 

Beispiel 3 

Es werden wie in Beispiel 2 100 t/h einer Maische, die 
aus dem Abtrieb einer vergorenen Sulfitablauge erhal- 
ten wurde. unter den dort genannten Bedingungen in die 
Rektifizierkolonne (4) gefahren. Abweichend zu Bei- 
spiel 2 werden 10 t/h eines Benztnschnittes mit dem 
Siedebereich 80-200'C mit in Leitung (11) eingespeist 
Der OberschuQ wird kontinuierlich aus dem Sumpf der 
Entwasserungskolonne (9) zusammen mit dem entwas- 
serten Ethanoi uber Leitung (19) abgezogen. Durch die- 
se Fahrweise wird ein besonders wasserarmes Ethanoi 
erzeugt mit 0,05% Wasser. Im ubrigen sind diese Bedin- 
gungen wie im Beispiel 2 angegeben. 



Beispiel 4 



tung(n) ersetzi werden muB. 

Vom 23. Boden der Rektifizierkolonne werden stund- 
lich 0.6 t Fliissigkeil zum Extraktionsdekanieur (15) ge- 
geben. der stundlich mit 0,1 t Benzin beaufschlagi wird. 

5 Die waBrige Phase wird uber Leitung (18) dem 20. Bo- 
den der Rektifizierkolonne (4) zugefuhrt Als organische 
Schicht fallen stundlich etwa 170 kg an mit 60Gew.>% 
Benzin. 29 Gew.-% Fuselolen. 6 Gew.-% Ethanoi und 
6 Gew.-% Wasser. 

10 Auf die Summe Ethanoi und Fuselol bezogen enthalt 
dieser Abzug 17% Wasser. Genau wie der Abzug an 
organischer Phase aus dem Dekanteur (26) der Rektifi- 
zierkolonne (4) wird dieser Abzug in die Mischung zum 
Kraftstoff-Ethanol gegeben. Gesamtwassergehalt der 

15 Abzuge: 35 kg/h. Wenn die Kraftstoffmischung nicht 
mehr als 0,5 Gew,-% Wasser auf Ethanoi bezogen ent- 
halten soil, ist die Ethanolerzeugung fiir den Kraftstoff- 
zusatz nahezu zweckgebunden. Das heiBt, in diesem be- 
sonderen Fall beim Zusammentreffen der Notwendig- 

20 Iceit des Methanolabzugs mit der Verwendung einer 
weitgeschnittenen Benzinfraktion als Schleppmittel 
muB der gesamte Anfall an wasserfreiem Ethanoi aus 
dem Sumpf (19) der Entwasserungskolonne (9) den 
Kraftstoff zugemischt werden. 

25 Die Ruckfuhrung an waBriger Phase (24) des inneren 
Dekanteurs (23) der Entwasserungskolonne (9) betragt 
stundlich 9.12 t mit 60 Gew.-% Ethanoi. 24.9% Benzin. 
15% Wasser. 0,1% Methanol. 
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100 t einer Maische, die durch alkoholische Garung 
unter Verwendung von Kartoffeln als Rohstoff entstan- 
den ist und die neben 8,5 Gew.-% Ethanoi noch 
0,1 Gew.-% Methanol. 0.01% Acetaldehyd und 0.05% 35 
Fuselole (hauptsachlich Amylalkohol) enthalt, werden 
stundlich mit einer Temperatur von 32° C durch den 
Warmeaustauscher (2) geschickt. wo sie im Gegenstrom 
zum Sumpfprodukt der Rektifizierkolonne (4), die bei 
0.45 MPa Sumpfdruck betrieben wird, auf 135''C vorge- 40 
warmt werden und dann auf den 18. von 60 Boden der 
Rektifizierkolonne eingespeist werden. 

Der Umlaufverdampfer (5) der Rektifizierkolonne (4) 
wird stundlich mit 15,3 t Dampf (satt 0,8 MPa, 170*0) 
beaufschlagt. also 1,8 t Dampf pro t Ethanoi. 45 

Durch Leitung (7) werden vom 50. Boden stundlich 
28,5 t Dampfe abgezogen mit 88.5 Gew.-% Ethanoi, 
9 Gew.-o/o Wasser. 0,5Gew.-% Methanol, 2 Gew..% 
Benzin und dem Umlaufverdampfer (8) zugefuhrt. Dort 
kondensieren 25.5 t DSmpfe/h, von dem Kondensat 50 
werden 12,4 t als Speisung auf den 50. von 60 Boden der 
Entwasserungskolonne (9) gegeben, 13,1 t Kondensat/h 
gehen auf den Dampfeabzugsboden der Rektifizierko- 
lonne (4) zurQck. 3.0 t/h der Dampfe mit 4 Gew.-% Me- 
thanol. 86 Gew.-% Ethanoi, 8 Gew.-O/o Wasser, 55 
2 Gew.-% Benzin werden im Umlaufverdampfer (8) 
nicht kondensiert und gelangen dampfformig durch Lei- 
tung (10) auf den Boden oberhalbdes Dampfeabzugsbo- 
dens der Rektifizierkolonne (4). 

Aus dem Dekanteur (26) werden an organischer Pha- eo 
se stundlich 2,5 t abgezogen mit folgender Zusammen- 
setzung: 80Gew.-% Benzin, 15 Gew.-% Ethanoi, 
4 Gew.-% Methanol. 1 Gew.-% Wasser. 0.3 Gew.-% 
Acetaldehyd. 

Auf die Summe Ethanoi. Methanol und Acetaldehyd 65 
bezogen sind in dieser Mischung ca. 5% Wasser. Der 
Benzinanteil macht 2 t Benzin (Siedefraktion 
80- 200° C) aus, der laufend uber Leitung (20) oder Lei- 



Patentanspriiche 

1. Destillationsverfahren zur Herstellung von ent- 
wassertem Ethanoi aus verdunnten waBrigen L6- 
sungen. erhalten durch alkoholische Garung aus 
kohlehydrathaltigen Rohsioffen oder durch Hydra- 
tisierung von Ethylen. wobei das entwasserie Etha- 
noi sowohl als Kraftstoffzusatz als auch fiir andere 
technische Einsatzgebiete geeignet ist, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Destination in einem Zwei- 
kolonnensystem durchgefuhrt wird, wobei die erste 
Kolonne zur Rektifizierung unter einem Sumpf- 
druck von 0.2 bis 0,8 MPa und einer mindestens 6°C 
hoheren Temperatur der Briiden als der Sumpf- 
temperatur der zweiten Kolonne entspricht. betrie- 
ben wird, die zweite Kolonne mit einem Kopfdruck 
von 0,05 bis 0,2 MPa zur Entwasserung ausschlieB- 
lich mit den Bruden der ersten Kolonne beheizt 
wird, in der ersten Kolonne die Aufkonzentrierung 
des verdunnten waOrigen Ethanols auf eine Ethan- 
olkonzentration von 85 bis 92 Gew.-%. die Abtren- 
nung hoher als Ethanoi siedender Verunreinigun- 
gen oberhalb der Einspeisung des verdunnten Ro- 
halkohols und unterhalb des Brudenabzugs erfolgt, 
die Ruckgewinnung des Ethanols aus der unteren 
Schicht des kondensierten Kopfproduktes der 
zweiten Kolonne, sowie die Abtrennung von nied- 
riger als Ethanoi siedenden Verunreinigungen und 
Schleppmittel am Kopf der ersten Kolonne erfolgt. 
in der zweiten Kolonne die Entwasserung mittels 
Benzinfrakiionen mit einem Siedebereich von SO^'C 
bis 200°C oder mil den reinen Komponenten Ben- 
zol, Cyclohexan oder Heptan als Schleppmittel un- 
tei- Abtrennung der waBrigen Phase als Kopfpro- 
dukt erfolgt. der groQte Teil oder die Gesamtheit 
der Bruden aus der ersten Kolonne aus einer Zone 
oberhalb des Seitenabzuges fur hohersiedende 
Verunreinigungen und mehrere Boden unterhalb 
des Kopfabzuges in den Aufkocher der zweiten 
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Kolonne abgezogen und dort zu einem wesentli- 
chen Teil kondensiert werden» wobei der nicht kon- 
densierte Anteil in die erste Kolonne einen Boden 
oberhalb des Brudenabzugsbodens zuruckgefuhrt 
wird, wahrend ein Teil des Kondensates auf die 5 
erste Kolonne zum Abzugsboden zuruckgefuhrt 
wird und der andere Teil auf die zweite Kolonne in 
den oberen Teil eingespeist wird, die Bruden vom 
Kopf der ersten Kolonne in einem Kondensator 
kondensiert werden, ein Teil dieser Bruden als 10 
RiickfluB auf den Kopf dieser Kolonne gegeben 
wird, wahrend der Rest, der niedriger als Ethanol 
siedende Verunreinigungen und Schleppmitiel aus 
der zweiten Kolonne enthalt, abgezogen wird, nach 
der Kondensation der Kopfdampfe der zweiten 15 
Kolonne nur die entsprechende Menge an Flussjg- 
keit uber eine Trenneinrichtung gefahren wird, um 
die mit der Spetsung in die zweite Kolonne einge- 
brachte Wassermenge ausschleusen zu konnen, 
wahrend weiteres Kondensat direkt als Rucklauf 20 
auf die zweite Kolonne gegeben wird und die 
Riickfuhrung der waBrigen Phase aus der Trenn- 
einrichtung der zweiten Kolonne oberhalb der Ein- 
speisung des Rohalkohols, aber unterhalb des Sei- 
tenabzuges der hoher als Ethanol siedenden Verun- 25 
reinigungen erfolgt, und die Vorwarmung des in die 
erste Kolonne eingespeisten Rohalkohols auf die 
Temperatur des Einlaufbodens durch Warme- 
tausch mit dem aus dem Sumpf dieser Kolonne 
abgezogenen Wassers erfolgt. 30 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Speisung des durch Garung von 
kohlehydrathaltigen Rohstoffen oder durch Hydra- 
tisierung von Ethylen erhaltenen waBrigen Rohal- 
kohols in den unteren Bereich der ersten Kolonne 35 
auf die Boden 12 bis 20 erfolgt, wobei bei niedrige- 
ren Konzentrationen die hdheren Boden gewahlt 
warden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Seitenabzug der ersten Kolonne, 40 
der hoher als Ethanol siedende Verunreinigungen 
enthalt, bei Ausbildung von zwei flussigen Phasen 

in eine Trenneinrichtung gefahren wird. von dem 
die obere organische Phase abgezogen und die un- 
tere waBrige Phase einen oder mehrere Boden tie- 45 
fer in die erste Kolonne ruckgefiihrt wird. 

4. Verfahren nach den Ansprtichen 1 und 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB zur Verminderung des Was- 
sergehaltes eine Extraktion des flussigen Seitenab- 
zuges der hoher als Ethanol siedenden Verunreini- 50 
gungen mit den im Anspruch 1 als Schleppmittel 
angegebenen Komponenten erfolgt, wobei nur die 
organische Phase abgezogen wird, wahrend die 
waBrige Phase auf den Abzugsboden oder wenige 
Boden darunter, jedoch nicht tiefer als auf den Ein- 55 
speiseboden des Rohalkohols, zuruckgefuhrt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB bei Ausbildung von zwei flussigen 
Phasen nach der Kondensation der Kopfdampfe 
der ersten Kolonne die waBrige Phase vollstandig eo 
in diese zuruckgefuhrt wird. wahrend ein Teil der 
organischen Phase als RuckfluB auf die erste Ko- 
lonne gegeben und ein Teil abgezogen wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die zweite Kolonne vorzugsweise bei 65 
Atmospharendruck betrieben wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet. daB bei Einsatz des Ethanols als Kraft- 
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stoffzusatz das im Kondensator der ersten Kolonne 
anfallende Kondensat in RuckfluB fur die erste Ko- 
lonne und Abzug (fur den Kraftstoffzusatz) aufge- 
teilt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch I. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB eine Trenneinrichtung fur die zweite 
Kolonne im Oberteil dieser Kolonne angeordnet 
ist. 
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